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Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur KontroUe 
der Konzentration einer Losung von Cellulose in einem 
tertiaren Ainin-N-oxid, Wasser und gegebenenfalls wei- 
teren Bestandteilen. 

Die WO 94/28212 offenbart ein Verfahren zur Kon- 
trolle vpn Konzentrauonen der Bestandteile einer Lo- 
sung, die zur Herstellung von cellulosischen Produkten 
eingesetzt wird. Diese Losungen bestehen im wesentli- 
chen aus Cellulose in einem organischen Losungsmittel, 
insbesondere einem waBrigen tertiaren Amin-N-oxid. 

Derartige Celluloseldsungen werden ublicherweise in 
warmem Zustand zu cellulosischen Foraikdrpem, wie 
Fasern Oder Fllamenten, durch entsprechende Dusen 
extrudiert, undnach Durchlaufen einer Luftstrecke wird 
die Cellulose in einem Fallbad koaguliert Im AnschluB 
an die Koagulation werden die cellulosischen Formkor- 
per durch Waschbader^geleitet und anschlieBend ge- 



registriert und ausgewertet werden. 

In vorteilhafter Weise kann die photometrische Be- 
stinmiung des Wassergehaits der Losung in einem 
Durchstrahlverfahren erfolgen, insbesondere Qber das 
5 Absorptionsvermogen von Strahlung im infraroten 
Wellenlangenbereich, wobei eine Wellenlange von 
1450 nm zu be'vorzugen ist 

Um Storeiriflusse. wie beispielsweise aufgruhd von 
N^feBbehalterverschmutzungen oder Alterung der 
10 Strahlungsquelle oder des Strahlungsempfahgers, zu 
vermeideni kann der Wassergehalt der L5sung mit ei- 
nem Wechsellichtverfahren bestimmt werden. Der Was- 
.sergehalt der Ldsung wird dabei uber das Vefhaltnis 
von Strahlungsinterisitaten bei einer MeBwelleniange 
15 und einer Vergleichswellenlange bestinunt 

Besonders vorteilhaft ist es. die Bestimmung des Was- 
sergehaltes an einem Teilstrom der zuvor in an sich 
bekannten Vorrichtungen hergestellten Ldsung durch- 
zuf uhren. Dieser Teilstrom kann aus einer die L6sung zu 



trocknet undj:egebener^falls weiteren Nachbehandlun- 20 einer Duse fordemden Leitung abgezweigt werS?^ 



25 



mit einer Pumpe zu dem MeBbehSlter gefordert wer- 
den. Als MeBbehalter wird bevorzugt eine DurchfluB- 
. kflvette eingesetzt, die aus einem Material besteht, das 
durchiassig fur Strahlung im infraroten Wellenlangen- 
bereich ist 

In vorteilhafter Weise kann vor dem . MeBbehalter 
eine MeBkapillare angeordnet werden und bei einem 
konstanten Vblumenstrom der, Losung der Druck vor 
der MeBkapillare bestinunt werden; Mit dieser MaBnah- 



- gen unterworfen. 

Damit die Losung gut zu dem gewQnschten Endpro- 
dpkt in der Duse verformt werden kann, ist es notwen- 
dig, daB die Konzentration der dreiphasigeh Losung, 
d h. Cellulos^ tertilres Amin-N-oxid und Wasser, in 
vbrbestinunteh Befeichen liegt Zu Beginn des Herstel- 
lungsprozesses Werden zerklemerte Cellulose, das ter- 
tiare Amin-N-oxid, >Vasser und gegebenenfalls ein Sta- 

bilisator. wie GalW ^r.^»^p,n^^u^ununiweraen.tmimeserMa}SnBh' 
peratur in emem Mischer 30 -me wird zumeineri erreicht; daB der MeBbehalter vor zu 

, V Vorgenusch wird dann unter Bedingiingen, erhdhter hoher Druckbelastung geschotzt wird Zum anderen er- 
- Temperatiu-undred^^ 

■ -r 4 ': ' ; >^ Dazu wird der >Uche ; Kx>ntr6U^ der Viskositat der Ldsiing.^ Mit dieser 

^ " : .^Methode,wird;<^^ 

: 7 : A5:^.^ur,|C9n^ 35 solut£bestimmt; fes ist aber mdglich die Konstanz der 

' ^ ;':^reich^liegt, erhaltvmah.aus-d^^^ . a ... 




damit mM ci^^ I^sUng eifhalt^^ 
Losung wrdzuhac^^ 
55 se ;etwa 13 Gewfi%' CeUiilbse, .59 Gew.-% NMMO, 
28Gew^% ^Waijser imd ; gegebenenfalls^; OXy his 
0,25;Gew.-% • GaJliissau^^ als Stabilisator 

hergest^Ut In dieser ZusanMnerisetzuhg liegt keirie Ld- 
sung IderCelliilose in dem^t vor, 



^ Vpri^ Kiessung (les BrecHmgsind^^^ 

.wird,-um 

Der vbrUegenden Erfindung liegt, daher die Aufgabe 
zugrunde, ein Verfahreh ziir KontfoUe def>K^^ 
;Mpn leiner; Losun Cellulose in; einem tertiaren 
Ahiin-N-oxid Wasser und gegebenenfalls weitereni Be- 

^ta^dteilen zur^y , .^..^,^^,^^^uuis^:,^ 

fuhrbar ist Insbesondere. soil es die oben beschriebehen. eo soridem suspendierte uhgeloste GeUulbsefasenv Dieser 
Nachteilezumindest verringem. : Bereich ist in Fig. 1 mit dem BezugszeichenT^^ 

Diese Aufgabe wird durch ein Verfahren zur Koiitrol- net Wird der Wassergehalt des VorgenuscHes ernied- 
le der Konzentration einer Ldsung von Cellulose in ei- rigt, so daB dieser in dem in Fig. 1 ihit 2 bezeichnetem 
nem tertiaren Amin-N-oxid, Wasser und gegebenenfalls . Bereich liegt, erhait man eine Ldsung der Cellulose in 
weiteren Bestaiidteilen gelost, wobei die Losung durch' 65 dent tertiaren Amin-N-oxid Die Reduiieruhg des Was- 
emen. MeBbehalter geleitet wird und der Wassergehalt sergehaltes bei erhdhter Temperatur und vermindertem 
der fUeBenden Ldsung photometrisch bestimmt wird, Dnick kann beispielsweise in einem Extruder oder 
und die photometrisch erhaltenen Sighale kontinuierlich ponnschichtverdampfer erfolgen. Wird der Wasserge- 
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-V. ^' 



wird uber einen Synchronmotor 28 mit einer Geschwin- 
digkeit von beispielsweise 3000 Umdrehungen pro Mi- 
nute rotiert, so daB die beiden Interferenzfilter 25. 26 
abwechselnd in den Strahlengang gebracht werden. Das 
Interferenzfilter 25 ist dabei so ausgelegt, daB es Strah- 
iung im infraroten Wellenlangehbereich, beispielsweise 
von 1450 nm durchl^t Das- Interferenzfilter 26 stellt 
Strahlung bei einer VergleichswellenlSnge, beispiels- 
weise bei 1300 nm, zur Verffigung, bei der keine Ab- 



halt der Losung noch weiter rediiziert, verlaBt man in 
dem mit 3 bezeichneten Bereich das Ldsegebiet 2. Ld- 
sungen mit Cellulose- und Wassergehalten des Gebiets 
2 sind verspinnbar ixnd formbar, wohingegen in den Ge- 
bieten 1 und 3 Schwierigkeiten beini Verspinnen. und 
Formen yorliegen wegen der Gegenwart von festen 
MateriaUen (ungeldste.C^lIidosefaseravin Gebiet 1 bzw. 
Kristalle in Gebiet 3), die zu Fehlem im' Produkt f uhren, 
falls eine Spinj|^^^ 

gehend vonj^^^^ Eingangskonzentration^vbnSio sorption oder nur eine sehr geringe Absorption durch 

Ce|lul6se und NMMO ist .^nhand des. temaren Dia-V; das in der Losung vprliegende Wasser erfolgt Der fiber 
gramms ablesbar, wie weit der Wassergehalt zu verrin-|- : eine Linse 29 aufgeweitete Strahl durchstrahit den MeB- 
gern ist, um eine formbare Lasung zu erhalten. Fur die;- behalter 21, durch den die Losung flieBt, urid wird uber 
Konz^ntratibnskontrofle der Lasung ist daher^der eine Lihse 29f? aiif einten Lichtempf^nger 30 fokussiert 

sergehaItj«e,reJ^^ Die Schichttiefe des MeBbehaiters 21 faetrSgt vorzugsr 

v?ii^"^-^^^ii.^^t^^-^:^;^^i£^j:^^^:j:^ rs — x^ii j__ x ^ wcise 1 mm. - ' r 

Der MeB- und der Vergleichsstrahl werden somit in 
zeitlicheni .Wechsel durch den MeBbehalter . 21 ge- 
schickti und die den beiden Wellehlahgen zugebrdneteh 
20 > Strahlungsiritehsitateri werden durch deh Lichtempfan- 
ger 30. in Spannungsimpulserumgefe^ mit eiiifem 

Vorverstarker 31 yerstarkt Weirde^^^ Ein nicHt dargestell- 
ter elektronischer Schalter trehrif die^^^ M und Ver- 
gleichssighale yondnander urid rich tet. sie gieich. Die 
25 beiden Spannungen entsprechen den vori dem Licht- 
empfanger 30 aufgenommenen 
bei der McBt und der , Vergieichsweliehlange. Ihr Ver- 
haltriis yvitd ang^zeigt und ist ein Mali iOr den Wasser- 
gehalt der Ldi^ung, Dieses WechselUcihtyertaHr^ liefert 



Fig:'2^zeigt'^ in':^!^^^^ Darstellung deri L6- 

sungsherstelliingsprozeB mit erfindungsgemaBer Koh- 
zentrationskontrolle. Zur Herstellung des .Vorgemi- 
sches werden Cellulbse, NMMO, Wasser und Gallussau- 
reprppylester in einein Prozessor oider Mischer 4 bei- 
, spielsweise bei enierfemperatiu: von TS^'Gm 
yermischt Dks yorgerhisch *wird:diskpri^^ oder 
kontinuierlich, beispielsweise . fiber eine Pumpe 5, einem 
Extruder 6 zugefiihrt In dem Extruder 6 wird das Vor- 
gemisch auf 90 bis 125^C erwannt und bei einem Unter- 
druck von 50 bis 150 mbar Wasser verdampft, wobfei die 
GeUulose in^^d^ 

Die lasung vidrd^^^^ Extruder 6 in eine Rohrleitung 
7 gefSrdert, die ein f ^Stfick« aiifweist Per Hauptstroin 



f ^?)ingf elahgt Qbe^^ zu einer 30 Anzrigen^' die von Einflflssen . sihd, die 



. nicht dargesteilten ;Dfise,;Beispiels^^ 
. se; Hphlfadempinndfise^o^^^ 
. 'Fasern, i^^^^ 

] ; ]Ql5eivdTO 
■ lumer^ 

jVpn^^ ip,,die: imte^ 



gleichmaBig auf^d^^ 
^ . einwirkeri wie ^efl^ 
■ ■ vnunigslsch^ 'y-' 

K :pie jiew^ 
35 ^tei^ ;w^^ 
v;i-6sunginyp^ 

: v:l4siingenif dicr^u^ :. 
nim m^oVj^^^ 




4,5;ml/miif sp^^^^^^ \ fOr.Wksser iind imaiBhan^ . 

:Der4TeUsfrpm Eigeiischaften derP^ ]•■ ^ 

stimmung des WassergeHaltes in eineh MeBbehalter 21, : ^ Die jeweiligen jGeU^^ - jwurden zunachst 

ypi^ugs^yeis^ einer; DurchfluB 55 15 Stunden;Jbeir^ 

nchtun|^, 2p ■ ■ uiid^nMhlieBc^ 

DurcMuB d^ nftiWe <Fk^^ 

Wassergehalites yeh^ gemahlerieii Lpsimg wiirteh iiii 

steU^e RohrleitO^ . PuairT^sancf (I&raung^^^O^ 

f QhfL; Selbstv^i^tan kann; die Bf stimmung, falli. ge- ; eo einem Stdfiel in einem MeBbecher hciihbgenisiert Der 



wQhscht, aiich' diskbritinuieirUcfa'dur^^^ 
. Fig. 3szeigt die' Vorrichtung 20 ziir B^stimmung.des 
Wassergehaltes. Bei dieser Vprrichtuiig 20 handelt es 
sich um ein Transmissioris-Photoiiieter (Fa. Pier-Elec- 
tronic GmbH), das fiber eine Strahlungsqiielle. 22 ver- 
ffigt Die Strahlung wird mittels einer Linse; 23 uiid ei- 
nem Spiegel-24 auf Interferenzfilter 25, 26 prbjiziert, die 
auf einem Filterrad 27 angeordnet sihd. Das. FUterrad 27 



MeBb(echer >yurde i^ 
" nieters eihgesetet i^ Aufsatz des 

C-Aquanaeters wurd g Kalziiimkarbid gef^^^^ 
das ReaktipnsgefaB ve^^ 
65 ^ingeschaltei und .das : auf i30'' C ge- 

heizt, Der Dnickanstieg, bzw. (der Feiichtigkeitsgehalt 
wurde in Zeitabstanden vpn 5 Minuten abgeliesen. Die 
MeBdauer betrug durchschhittiich 20 Minuten. Die 
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Messung wurde beendet, wenn der MeBwertanstieg fQr 
die Feuchtigkeit weniger als 0,10% pro 5 Minuten be- 
trug. Der abgelesene MeBwert wurde anschlieBend an- 
hand einer Korrekturtabelle in bezug auf vorliegende 
Raumtemperatur, Prflftemperatur und Einwaagefaktor 
korrigiert 

Der Wassergehalt der jeweiUgen Celluloselosungen 
wurde ebenfalls mit der photometrischen MeBmethode 
gemaB der Erfindung bestimmt, und es resultierte.ein 
linearer Zusammenhang zwischen der Anzeige in Skal- 
enteiien des Photometers und dem mit dem C-Aquame- 
ter geniessenen Wassergehalten. Nach dieser Kalibrie- 
rung der Anzeige des Photometers ist es somit auf einfa- 
che Weise mdglich, auch im Online- Betrieb des L6- 
sungshersteUungsprozesses stets den jeweils vorliegen-' 
den Wassergehalt direkt zu bestimmen. Falls der Was- 
sergehalt der Losuhg von dem in Verbindung mit Fig. 1 
beschriebenen optimalen Wassergehalt abweichen spll- 
te, kann dies durch Aripassung des .Vakuums oder der 
Temperatur oder der Oberflgchenerneuerungsrate in 
der zur. Losiingshersteiluhg eihgesetzten Apparatiir 
korfigiertwerdeb/ 

In vorteiiha'fter Weise laBt sich das erfmdungsgeniaBe 
Verfahren auch zur Konzentrationskontrolle von Lo- 
sungen von Cellulose in einem tertiaren Amin-N-oxid 
urid Wasser einsetzen, die nicht nur Gallussaurepropyle- 
ster als Stabilisator sondem Jzusatzlich beispiels weise 
Ti tandioxid enthaltenl Duriph Zugabe von Tltandioxid zu 
dem yorgemisch in Konzeritratiqnen von beispielsweise 
0^ bis 1% bezogen auf^den Cellulpseanteii ist es mdg- 
lich die aus der C^uloseldsung-^ herg&telU Fasem . 
bder/ Filiunente;/i^^^^ uber einen starken 

Glanz verfQgeii zu; f^^^ Auch bei:L5sungen, die 

ziisatz|icKTitand^^^ 

halt mit d^m eif^ Veif ahren kphtinuier- ss 
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7. Verfahren nach Anspruch 6, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB der Teilstrom aus einer die Losung zu 
einer Duse fordemden Leitung abgezweigt wird 
und mit einer Pumpe zu dem MeBbehalter gefor- 
dert wird. 

8. Verfahren nach einem oder mehreren der An- 
spriiche 1/bis 7, dadurch gekennzeichnet, daB als 
MeBbehalter eine DurchfluBkQvette eingesetzt 
wiiid. 

9. Verfahren nach einem oder mehreren der An- 
.sprQche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, daB vor 
dem MeBbehalter 'eine MeBkapillare angeordnet 
wird s 

10. Verfahren nach Anspruch 9, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB bei einem konstanten Volumenstrom 
der Losung der Druck vor der MeBkapillare be- 
stimmt wird. 



Hierzu 3 Seite(n) Zeichnungen 



:v:Pat^ntens'^^ 



• ' . lj6S|Lmg in eiriicm^tritiare 




^5 I y^^%*l^?ivn^ ge- < 

::;k^m 
^ ' haltes>ib6it?dp 
; iiing iin in^^^ 

4. Veifahren nadl :Aiis 
• zeibhnet, t daB . Stt^^ WeUenl^ge; 

-1459 nrii eingiesem wii^. ^ ;;: ; ^ v; : 

5. Verfahren nach einem odier mehreren. der. An- 
•spruche' 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB der 
Wassergehalt der Losung fiber das Verhalthis von 
Strahlungsihtensitaten bei einer MeBwelleniange 
und eiiier Vergleichswellenlange bestimmt wird. 

6. Verfahren nach eineih oder mehreren dier An-: 
spriiche i bis 5, dadurch gekennzeichnet, daB die 
Bestimmung des Wassergehaltes an eineni 'feil- 

. Strom der zuvor, in an sich bekahnten Vorrichtuh- 
gen hergesteilten Losung durchgefilhrt wird.. 
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